Dosage des tanins du liège de Quercus suber L. by Pereira, Helena
Reçu le 29 Octobre 1981
Dosage des tanins du liège
de Q uercus suber L.
par
HELENA PEREIRA
Prof. aux., Chitnie du Bois
RESUMO
Estudou-se a extracção da cortiça de reprodução amadia de Quercus 
suber L. com água e ensaiaram-se diferentes adsorventes para os taninos dos 
extractos obtidos.
A água extrai 13,4 % em peso da cortiça mas é um solvente pouco selec- 
tivo para os compostos fenólicos, que constituem apenas 66% do extracto total. 
O sistema solvente benzeno-etanol 2:1 não pode ser utilizado como pré-extrac- 
ção pois remove já parte dos compostos fenólicos da cortiça.
Os adsorventes utilizados — caseína, gelatina, metilcelulose e pó de pele — 
são activos em relação aos taninos da cortiça e os resultados de adsorção não 
diferem significativamente. Os taninos correspondem a 93-98 % dos compostos 
fenólicos totais extraídos com água da cortiça.
RÉSUMÉ
L’extraction du liège de Quercus suber L. avec l’eau a été étudiée et diffé- 
rents adsorbants pour les tanins de ces extraits ont été testés.
L’eau extrait 13,4 % du liège mais c’est un solvent peu sélectif pour les 
composés phénoliques, qui ne représentent que 66 % de 1’extrait. Une solution
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de benzène-éthanol 2:1 ne peut pas être utilisée comine pré-extraction car ce 
système solvent extrait déjá des composés phénoliques du liège.
Les adsorbants utilisés — caséine, gelatine, méthylcellulose et poudre de 
peau — sont actifs face aux tanins du liège et les résultats ne diffèrent pas 
beaucoup. Les tanins correspondent à 93-98 °/o des composés phénoliques 
extraits du liège.
SYNOPSIS
Water extracts of Quercus suber L. cork were studied and different 
adsorbents for cork tanins were tested.
Water extracts 13,4 % of cork but is not selective for phenolic compounds 
which represent 66% of extracts. A benzene-ethanol 2:1 solution cannot be 
used as a pre-extraction because it already extracts approximately half of the 
phenolic extractives of cork.
The adsorbents tested — caseine, gelatine, methylcellulose and skin 
powder — are active for cork tanins and results do not differ largely. Tanins 
correspond to 93-98 % of the phenolic extractives for cork.
INTRODU CTION
Le liège de Quercus suber L. oontient des composés phénoliques 
qui peuvent être extraits par des solvents organiques et par l’eau. 
En général, on considère comme tanins du liège la fraction extraite 
par l’eau après extraction préalable de cires et d’autres composés non- 
-polaires. Guillemonat (1960) indique une teneur en tanins du liège 
de 6%.
Toutefois, très peu de travaux ont conciemé la détermination des 
composés phénoliques dans les extraits du liège et leur fraction tan- 
nique. Près de 16 % de son poids peut être retiré du liège par des 
extractions successives avec des solvents organiques et de 1’eau 
(Pereira et dl., 1979). L’eau, utilisée comme solvent sans autre 
extraction préalable, extrait déjà plus de 80% des extractifs totaux.
Le dosage des tanins constitue encore un problème dont la solu­
tion ne parait ni directe ni unique. Les composés phénoliques totaux 
d’extraits végétaux peuvent être dosés par des méthodes basées sur 
le pouvoir réducteur des phénols (indice de KMn04> indice de Folin, 
par exemple) ou sur 1’absorption em uv des cycles benzéniques, mais
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le caleul de la teneur en composés phénoliques doit recourrir a des 
courbes étalon et elle s’exprime en acide gallique, tanique, etc.
Le dosage des tanins peut avoir recours à la réactivité des noyaux 
phloroglucinol avec le formaldéhyde ou la vanilline, ou à la conden- 
sation en anthocyanidols en milieu acide. Toutefois, les résultats 
dépendent du degré de condensation des molécules. D’autres méthodes 
de dosage de tanins se font indirectement en mesurant la teneur en 
composés phénoliques de 1’extrait avant et après 1’adsorption des 
tanins par un adsorbant spécifique. Plusieurs adsorbants ont été 
proposés, comme la poudre de peau, la poudre de nylon (Laurent, 
1975), la polyvinylpyrrolidone (Mitjavila et dl., 1971), la gélatine 
(Bajaj et Devsharna, 1977), la caséine (Schneider, 1975) et la 
méthylcellulose (Montedoro et Miniati, 1976). Dans ce cas le pro- 
blème de la selectivité de 1’ adsorbant en relation aux tanins se pose; 
ainsi, par exemple, la poudre de peau fixe aussi 1’acide gallique 
(Boidin et Abadie, 1954) et la poudre de nylon et la polyvinylpyrro­
lidone les acides chlorogéniques (Laurent, 1975).
Nous voulions déterminer la teneur en composés phénoliques 
totaux et en tanins des extraits du liège et la possibilité d’utiliser 
1’extraction avec le mélange benzène-éthanol 2:1 comme traitement 
préalable à 1’extraction des composés phénoliques par 1* eau. Ce mé­
lange solvent est adopté généralement à cetbe fin dans les analyses 
chimiques du bois (Tappi, 1975). Différents adsorbants ont été com- 
parés dans lieur pouvoir d’adsorption des tanins du liège.
TRAVAIL EXPERIMENTAL
1. Extraction du liège
Les extractions ont été faites sur des échantillons de liège de 
reproduction de Quercus suber L. de granulométrie < 60 mesh en deux 
expériences parallèles:
A — extraction par l’eau
B —extraction avec un mélange de benzène-éthanol 2:1 sui- 
vie d’extraction par l’eau
Toutes les extractions ont utilisé un appareil Soxhlet avec une 
duration de 12 heures. La solution d’extrait a été ajustée à un volume
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connu. La quantité d’extrait obtenu à chaque extraction a été déter- 
minée gravimétriquement.
2. Détermination des composés phénoliques
Le dosage des composés phénoliques des extraits aqueux des deux 
expériences d’extraction A et B a utilisé le réactif de Folin. À 2 ml 
de 1’extrait sont ajoutés 10 ml de réactif de Folin dilué 1:10 et 8 ml 
de solution de NaaC03 75g/l.
La solution est très bien agitée, laissée en repos pendant 2 h à la 
température ambiante et la densité optique est mésurée en spectro- 
photomètre à 765 nm. La concentration en composés phénoliques est 
exprimée en acide gallique par une courbe étalon établie pour ce 
composé.
Les composés phénoliques sont déterminés par cette méthode dans 
les extraits aqueux du liège (A et B) (correspondant aux composés 
phénoliques totaux) et dans ces extraits après 1’adsorption des tanins 
avec de différents adsorbants (correspondant aux composés phénoli­
ques non tanins).
3. Adsorption des tanins des extraits aqueux du liège
Nous avons comparé quatre adsorbants pour les tanins du 
liège — caséine, gélatine, méthylcellulose et poudre de peau — et uti­
lisé pour chaque adsorbant des quantités différentes pour étudier 
son pouvoir d’adsorption.
a. Caséine
10 ml d’extrait aqueux sont dilués avec 40 ml d’eau et 50 ml 
de solution tampon de NaOOCCHs (1,92 g NaOOCCH:, + 0,34 ml 
HOOCCH3/100 ml). Ã 10 ml de cette solution s’ajoute la caséine 
(de 50 mg à 200 mg). La solution est agitée pendant une heure et 
filtrée.
b. Gélatine
Ã 10 ml d’extrait s’ajoute le volume choisi de solution de gélatine 
(2,5 g de gélatinie/1 de solution de NaCl saturée) — de 10 ml à 40 ml — 
— et le volume d’une solution acide de NaCl (25 ml de H.SO., + 973 ml
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de solution saturée de NaCl) de manière à que le volume total soit 
50 ml. 4g de caulim sont ajoutés, Tensemble est agité pendant quel- 
ques minutes et filtré.
c. Méthylcellulose
Ã 10 ml d’extrait est ajouté le volume choisi de solution de 
méthylcellulose à haut degré de substitution 0,04 % (de 2,5 ml à 
18,8 ml), 5 ml d’une solution saturée de (NH4)2S04 et le volume est 
dilué à 25 ml avec de l’eau. Après agitation suivie de repos de 20 mi­
nutes, le liquide est filtré.
d. Poudre de peau
20 ml de 1’extrait sont dilués avec 100 ml d’eau et la poudre de 
peau (de 6,5 g à 22 g) est ajoutée. Après être agité pendant 15 minu­
tes, le mélange est filtré. Ã 1’éluat s’ajoute 1 g de caulim. Le tout 
est agité et filtré deux fois.
RÉSULTATS ET CONCLUSIONS
L’extraction du liège avec l’eau retire 13,4 % de son poids, dont 
des composés phénoliques correspondant à 8,8% du liège (phénols 
exprimés en acide gallique). Le mélange benzène-éthanol 2:1 extrait 
7,8 % du liège. L’extraction succéssive avec l’eau donne le résultat 
de 8,4 % du liège, les composés phénoliques représentant 4,4 % du 
liège (phénols exprimés en acide gallique) (Tableau 1).
TABLEAU 1
Extraction de composés phénoliques du liège
Extraction
Extractifs, % du liège *
Total Phénoliques
A. Eau 13,4 8,8
B. Benz. + Eth. 7,8
Eau 8,4 4,4
* en équivalents d'acide gallique
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Les résultats obtenus pour la fraction tannique des deux extraits 
A et B, utilisant les quatre adsorbants, sont présentés au Tableau 2.
TABLEAU 2
Comparaison de Vadsorption des tanins d’extraits ãu liège avec 
des adsorbants différents
CASEINE SODUTION SOL. DE POUDRE




















% de T 
extrait
A 50 9,0 81,8 10 0,18 93,2 2,5 0,90 95,5 6,5 0,06 97,7
100 18,0 93,2 20 0,36 95,5 5 1,80 95,5 10 0,09 97,7
150 27,0 93,2 40 0,72 93,2 10 3,60 95,5
200 36,0 95,5 100 1,80 93,2 18,8 6,76 95,5
B 100 14,6 88,6 40 0,58 93,2 2,5 0,72 95,5 7 0,05 95,5
150 21,8 92,0 5 1,43 96,6 11 0,08 98,0
200 29,1 93,2 10 2,87 96,6 22 0,16 95,5
18,8 5,46 95,5
Conformément à des résultats déjà obtenus, 1’eau est un solvent 
peu sélectif pour les composés phénoliques du liège, que ne représen- 
tent que 66 % de 1’extrait aqueux. Si 1’extraction aqueuse est pré- 
cédée d’une extraction avec un mélange benzène-éthanol 2:1, Textrait 
brut par l’eau diminue mais seulement un peu plus de la moitié corres- 
pond à des composés phénoliques.
Le mélange solvent benzène-éthanol 2:1 fait donc déjà 1’extrac- 
tion de substances phénoliques et ne peut pas être utilisé comme 
pré-extraction sélective de cires, de gommes, etc, du liège pour déter- 
mination de sa teneur en composés phénoliques comme extrait avec 
l’eau.
II faut toutefois remarquer que la teneur en composés phénoli­
ques est exprimée en equivalents d’acide gallique. Le dosage fait 
correspond à la présence de groupes OH phénoliques qui sont oxida- 
bles par le réactif de Folin. Les valeurs présentées ne correspondent 
donc pas à la teneur réelle, em poids, du liège en composés phénoli­
ques, qui sera plus grande et dépendra de son degré de condensation.
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Tous les adsorbants utilisés— caséine, gélatine, méthyloellulose 
et poudre de peau — sont actifs par rapport aux tanins dans les 
extraits aqueux du liège. Dans les relations adsorbant: extrait 
essayées, seule la caséine montre que des quantités de 9,0 et 14,6 mg 
de caséine/mg d’extrait ne sont pas suffisantes pour radsorption 
eomplète des polyphénols taniques.
Les résultats d’.adsorption des tanins ne diffèrent pas beaucoup 
selon 1’adsorbant utilisé. Toutefois, la caséine et la gelatine présen- 
tent une adsorption un peu plus basse (moins 3-5 %) que la méthyl- 
cellulose et que la poudre de peau. Pour le choix de Vadsorbant, on 
peut alors considérer surtout la facilité de la méthode correspondante, 
car aussi la reproducibilité des résultats est bonne pour les quatre 
adsorbants utilisés.
Les tanins des extraits aqueux du liège correspondent dome à 
93-98 % des composés phénoliques totaux. Une extraction avec la solu- 
tion benzène-éthanol 2:1 avant 1’extraction avec 1’eau, quoiqu’en reti- 
rant déjà du liège des composés phénoliques, dont aussi des tanins, 
ne change pas la teneur en tanins de la fraction phénoliques extraite 
par l’eau.
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